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摘要: 目的 分离纯化油茶粕中抗皮肤细胞紫外损伤活性成分。方法 硅胶色谱和高效液相反相制备色谱纯化油茶粕正
丁醇提取物，Western － blotting 法检测纯化物质对 UV 照射 HaCaT 皮肤细胞 JNK、P38 激活以及 MMP － 9 的表达的影响。
结果 分离得到一单体化合物，经鉴定为 Kaempferol 3 － O － {β － D － glucopyranosyl － ( 1 － ＞ 2) －［α － L － rhamnopyranosyl
－ ( 1 － ＞ 6) ］－ β － D － glucopyranoside} ，且该化合物能够抑制 HaCaT 皮肤细胞 UV 照射后 JNK、P38 激活以及 MMP － 9
表达。结论 油茶粕含有抗皮肤细胞紫外损伤活性成分，值得进一步开发。
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Chemical component in camellia cake against ultraviolet rays radiation damage on skin
cells
ZHONG Shu-yi，SHI Xin-lei，JIANG Fu-quan，LIU Jie，ZHANG Xiao-kun，CHEN Quan-cheng*
( School of Pharmaceutical Sciences，Xiamen University，Xiamen，361102，China)
Abstract: Objective To isolate the chemical component of camellia cake against ultraviolet rays radiation damage on skin cells．
Methods Silica gel column chromatography and reverse phase preparative HPLC were used for the isolation of active compounds
from the n － butanol extract of camellia cake． The effects of isolated compound on the activation of JNK and P38，and the protein
expression of MMP － 9 in UV irradiated HaCaJ skin cells were determined by western blotting assay． Ｒesults A flavonoid glyco-
side was isolated from the camellia cake and identified as Kaempferol 3 － O － {β － D － glucopyranosyl － ( 1 － ＞ 2) －［α － L － rh-
amnopyranosyl － ( 1 － ＞ 6) ］－ β － D － glucopyranoside} using NMＲ dada analysis． In addition，the isolated compound was
showed to markedly inhibit the activation of JNK and P38，and MMP － 9 protein expression in UV irradiated HaCaJ skin cells．
Conclusion The components in camellia cake might have significant activity on protecting skin from UV rays radiation damage，
suggesting their potential development values．
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油茶籽系山茶科植物油茶 Camellia oleifera Abel 或小叶油茶















AVANCE III 600 MHz 全数字化超导核磁共振谱仪( 美国布
鲁克 － 道尔顿公司) ; UVP CL － 1000S 紫外交联仪( 美国 UVP 公
司) ; MC2000 － 2 干式恒温煮样器 ( 杭州奥盛仪器有限公司 ) ;
5424Ｒ 离心机( 德国 eppendorf 公司) ; Waters400 高效液相制备色
谱( 德国 waters 公司) ; 抗 体: MMP9 ( Abcam，ab38898 ) ，P － p38
( CST，9215) ，P － JNK( CST，4668S) ，β － actin( SIGMA: A5441) ; 乙
腈，醋酸，甲醇( 色谱纯，美国 Thermo Fisher 公司) ; 水为超纯水(
美国 Millipore 公司) ; 其它试剂均为分析纯; 实验原料油茶籽采
自福建省龙岩市上杭县。
2 方法
2． 1 活性物质分离纯化 取干燥的油茶籽粕 4． 5 kg，用粉碎机粉
碎至 30 目大小，用 5 L 95% 食用酒精加热恒沸回流提取 2 h，共
重复提取 3 次，合并提取液减压浓缩得总浸膏约 750 g。将总浸
膏溶解悬浮于水中，依次用石油醚，乙酸乙酯，正丁醇有机溶剂进
行萃取，萃取液减压浓缩，最后得到石油醚层浸膏 200 g，乙酸乙
酯层浸膏 110 g，正丁醇层浸膏 400 g，水层浸膏 40 g。
取正丁醇层提取物 100 g，硅胶拌样后载至硅胶柱，用二氯甲
烷∶ 甲醇( 5∶ 1 ) 洗脱得到活性组分 YCB － 1。YCB － 1 用反相
C18 柱层析以甲醇溶液( 0%、10%、20%及 95% ) 梯度洗脱得到 4
个亚组分，其中 10% ( YCB － 1 － 2) 及 20% ( YCB － 1 － 3 ) 洗脱组
分经过高效液相制备色谱纯化得到化合物 1。制备条件为制备
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柱 20 mm ×25cm 的反相 ODS 以 15%乙腈加 0． 1%甲酸水溶液为
流动相，25 ml /min 流速等度洗脱，检测波长 254 nm。
2． 2 活性物质抗皮肤细胞紫外损伤活性检测 Hacat 细胞 10%
FBS( GIBICO) MEM 培养基培养，10 cm 盘长满铺 6 孔板，密度
30% ～ 40% 吸掉培养基，1 × 磷酸盐缓冲液 PBS 洗两遍，每孔加
PBS 200 μl 紫外线照射( 40KJ /CM2) ，吸掉 PBS 无血清加药，浓度
分别为 1，5，10，25 μM。加药 24 h 后收样。NP － 40 裂解液( 含
蛋白酶抑制剂混合物和磷酸化酶抑制剂) 冰上裂解 15 min，裂解
液转入 1． 5 ml 离心管，12000 r /min 低温离心 15 min，吸取上清
加入 5 × loading 煮 5 min，10% 的 SDS 变性聚丙烯酰胺凝胶电泳
分离，100 v 转膜 1 h，5%牛奶封闭 1 h，一抗孵育过夜，二抗孵育
1h，检测 P － p38、P － JNK、MMP －9，β － actin 作为内参。
3 结果
3． 1 活性化合物分离纯化 YCB － 1 － 2 和 YCB － 1 － 3 合并组分
的色谱图见图 1。15% 乙腈加 0． 1% 甲酸水溶液为流动相，25
ml /min 等度洗脱，反复收集纯化图中的化合物 1，得黄色粉末单
体化合物。
图 1 YCB － 1 － 2 和 YCB － 1 － 3 合并组分的液相色谱图
3． 2 结构鉴定 化合物 1 为黄色粉末，ESIMS 质谱显示分子离子
峰 ［M + Na］+ m /z 779． 30 ( C33H40 O20 Na) ，
1H 及13 C NMＲ 核磁
数据见表 1。通过质谱及核磁数据解析及参考文献对照，化合物
1 的结构鉴定为 Kaempferol 3 － O － { β － D － glucopyranosyl － ( 1 －
＞2) －［α － L － rhamnopyranosyl － ( 1 － ＞ 6) ］－ β － D － glucopyr-
anoside} ［2］。结构见图 2。
3． 3 化合物 1 抗皮肤细胞紫外损伤活性检测 丝裂原活化蛋白
激酶( mitogen － activated protein kinase，MAPK) 信号通路广泛存
在于哺乳动物细胞中，与机体多种生理病理过程 ( 如皮肤癌，糖
尿病等) 密切相关，是当代生物医学研究的热点［3］。大量的研究
显示，丝裂原活化的蛋白激酶家族中的 c － Jun 氨基末端激酶( c
－ Jun amino － terminal kinase，JNK) 和 p38 在紫外线对皮肤细胞
的损伤中起着重要的作用［4 ～ 6］，如促进细胞 DNA 损伤、细胞色素
c 释放诱导细胞凋亡，促进转录因子 AP － 1 的激活，进而转录在
降解弹性蛋白和基膜中的Ⅳ、Ⅶ型胶原中有着重要作用的 MMP
－9。因此，本实验中重点检查了化合物 1 对 UV 诱导皮肤细胞
p38、JNK 激活以及 MMP －9 的表达的影响。
HaCaT 皮肤细胞经 40KJ /CM2 剂量的紫外线照射后，无血清
条件下分别加入 1，5，10，25，50μM 化合物 1，培养 24h 后检测 P
－ p38、P － JNK 水平以及 MMP － 9 的表达情况。结果如图 3，化
合物 1 能够浓度依赖性的抑制 UV 照射导致的 p38 和 JNK 激活
以及 MMP －9 的表达，显示化合物 1 具有很好的抗皮肤细胞紫外
损伤活性。
表 1 化合物 1 及参比化合物的1H 及13 C NMＲ 核磁数据
No．
1
δH( 150 MHz) δC( 600 MHz)
Ｒef2
2 158． 55 158． 55
3 134． 87 134． 78
4 179． 57 179． 57
5 162． 98 163． 04
6 6． 88 d ( 2． 1) 100． 08 99． 5
7 165． 93 165． 82
8 6． 88 d ( 2． 1) 95． 06 94． 92
9 159． 49 159． 32
10 105． 81 105． 81
1＇ 123． 04 122． 97
2＇6＇ 8． 00 dd ( 8． 5) 132． 49 132． 37
3＇5＇ 6． 88 dd ( 8． 5) 116． 31 116． 25
4＇ 161． 46 161． 42
Glu 1 5． 35 d ( 7． 8) 101． 28 101． 08
2 81． 86 82． 15
3 77． 89 77． 88
4 71． 32 71． 35
5 78． 33 78． 26
6 68． 34 68． 23
Ｒha 1 4． 47 d ( 1． 5) 102． 26 102． 21
2 72． 37 72． 33
3 72． 12 72． 08
4 73． 97 73． 88
5 69． 77 69． 71
6 1． 08 d ( 6． 3) 17． 97 17． 84
Glu 1 4． 75 d ( 7． 2) 104． 42 104． 51
2 75． 34 75． 40
3 76． 89 76． 98
4 71． 48 71． 43
5 77． 80 77． 83
6 62． 64 62． 65
图 2 化合物 1 结构( Kaempferol 3 － O －
{ β － D － glucopyranosyl － ( 1 － ＞ 2) －
［α － L － rhamnopyranosyl － ( 1 － ＞ 6) ］－ β － D － glucopyranoside} )
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图 3 化合物 1 浓度依赖性的抑制 UV 照射




Kaempferol 3 － O － { β － D － glucopyranosyl － ( 1 － ＞ 2) －［α － L －
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摘要: 目的 确定雪菊的最佳采收时期，以提高雪菊的药用价值和经济价值。方法 在雪菊的花蕾期、胎菊期、幼菊期、半
菊期、全菊期分别进行采收，通过测定两个产地不同采收时期雪菊的活性物质总黄酮、总糖、绿原酸、总氨基酸、茶多酚以
及微量元素的含量，进行比较和方差分析。结果 不同采收时期对雪菊的品质存在显著影响，活性物质总黄酮、总糖、茶
多酚含量在胎菊期最高，全菊期最低; 绿原酸和总氨基酸含量在花蕾期含量最高，全菊期最低; 微量元素 Ca、Mg、Mn、Zn、
Cu 的含量在花蕾期最高，全菊期最低，而 Fe 元素的含量在花蕾期最低，全菊期最高。结论 花蕾期和胎菊期为雪菊的最
佳采收时期，有利于提高雪菊的药用价值。
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1． 1 试验材料 供试雪菊采自乌鲁木齐县托里乡万亩草场和新
疆农业大学三坪农场实践教学基地。实验材料产地的气象数据
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